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Alerting Abstract EP A 

Process and equipment for sepn. by chromatography of a mixt . of at least 
three components, using a single solvent at two different temps, and/or 
pressures, producing three product streams. Sepn. column of adsorbent 
divided into five zones (numbered 2 to 6) for the following steps: 2) 
Adsorption of the least adsorbent component. 3) Adsorption of the medium 
absorbent component. 4) Desorption of the least adsorbent component. 5) 
Desorption of the medium adsorbent component. 6) Desorption of the most 
adsorbent component. The zones are advanced periodically through the column 
to give continuous operation. 

USE /AD VANTAGE - Separation of glucose, xylose and arabinose, and 
purification of water containing phenol, paracresol and toluene. Continual 
production of high purity and concentration products at high efficiency. 
Low consumption of solvent and adsorbent. 



Equivalent Alerting Abstract US A 

Continuous sepn. in fluid phase of a mixt . of at least three components 
into three fractions comprises using countercurrent technique in a column 
packed with sorbent having five zones with different functions. Strong 
solvent is introduced and a solvent extract removed, then the same solvent 
is introduced at lower temp, and/or pressure and a second extract is taken 
off. 

Weak solvent raffinate is drawn off and a stream is recycled alternately 
to the two solvent feeds. The various feeds and stream offtakes are 
periodically advanced synchronously through the column. In partic. the 
mixt. is water, phenol, o-cresol and toluene, xylose, arabinose and 
fructose or glucose, ethylbenzene p-xylene, o-xylene and m-xylene or 
flavours and essential oils. 

ADVANTAGE - Provides virtually complete sepn. of all components. 

Original Publication Data by Authority 



Original Abstracts : 

Process and apparatus for continuous, fluid phase separation of a mixture 
of at least three constituents into three fractions. A so-called 
simulated countercurrent technique is employed in a separation column 
filled with a sorbent having five zones 6, 5, 4, 3 and 2 with different 
functions and the sequence of following stages is carried out: so-called 
strong solvent S2 is introduced, an extract E2 containing strong solvent is 
removed, the same solvent is introduced but at a lower temperature and/or 
pressure (so-called weak solvent SI), extract containing weak solvent El is 
drawn off, the mixture to be separated is introduced, raffinate containing 
weak solvent R is drawn off, a stream Rcy is recycled alternately towards 
the feed of the strong solvent S2 and then towards the feed of the weak 
solvent SI. A stream originating from the zone 6 is conveyed alternately 
towards an exit for extract containing strong solvent E2 and then towards 
the entry of the fifth zone. The various feeds and draw-off s are 
synchronously moved forward at regular intervals through the column. 
Application especially to the separation of glucose, xylose and arabinose 
and to the purification of water containing phenol, para-cresol and 
toluene . 

A process and a device are described for the continuous separation, in the 
fluid phase, of a mixture of at least three constituents into three 
fractions. A so-called simulated countercurrent technique is used in a 
separation column packed with a sorbent having five zones 6, 5, 4, 3 and 2 
with different functions, and the following sequence of steps is performed: 
so-called strong solvent S2 is introduced, a strong solvent extract E2 is 
removed, the same solvent is introduced but at a lower temperature and/or 
at a lower pressure (so-called weak solven SI), weak solvent extract El is 
drawn off, the mixture to be separated is introduced, weak solvent 
raffinate R is drawn off and a stream Roy is recycled alternately to the 
feed for strong solvent S2 and then to the feed for weak solvent SI. A 
stream coming from zone 6 is sent alternately to an outlet for storng 
solvent extract E2 and then to the inlet of the fifth zone. The various 
feeds and draw-offs are periodically caused to advance synchronously 
through the column. Application especially to the separation of glucose, 
xylose and arabinose and to the purification of water containing phenol, 
paracresol and toluene. Basic Derwent Week: 199110 
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(5?) Procede continu et dispositif de separation chromatographique d'un melange d'au moins trois constituants 
en trois effluents purifies au moyen d'un seul solvant a deux temperatures et/ou a deux pressions differen- 
tes. 

fn - On decrit un procede et un dispositif de separation 
1 continu et en phase fluide d'un melange d'au moins trois 
constituants en trois fractions. 

- On utilise une technique dite a contre-courant simule 
dans une colonne de separation remplie d'un sorbant ayant 
cinq zones 6,5,4,3 et 2 a differentes fonctions et on realise 
la sequence d'etapes suivantes: on introduit du solvant dit 
fort S 2 , on preleve un extrait E 2 au solvant fort, on introduit 
le meme solvant mais a une temperature et/ou a une pres- 
sion plus faible (solvant dit faible), on soutire de I'extrait 
au solvant faible E,, on introduit le melange a separer, on 
soutire du raffinat au solvant faible R, on recycle un courant 
R^ alternativement vers I'alimentation du solvant fort S 2 et 
puis vers I'alimentation du solvant faible S,. On envoie un 
courant issu de la zone 6 alternativement vers une sortie 
d'extrait au solvant fort E 2 , puis vers I'entree de la cin- 
quieme zone. On fait periodiquement avancer de maniere 
synchrone a travers la colonne les diverses alimentations 
et soutirages. 

Application notamment a la separation du glucose xylose 
et arabinose et a I'epuration d'eau contenant du phenol, du 
paracresol et du toluene. 
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La presente invention concerne un procede et un dispositif de 
separation en continu, en phase fluide (liquide, vapeur on 
supercritique) de trois ou de plus de trois composants d'un melange 
fluide (liquide, vapeur ou supercritique) a Taide de particules 
5 solides ou d'un gel permeable semi-solide capables d'adsorber de 
maniere selective au moins deux composes du melange dont Tun tres 
fortement de sorte qu'une simple elution soit parti culierement peu 
indiquee pour le desorber. Plus parti culierement, elle concerne 1) 
Tapplication de la technique dite "du contre-courant simule" aux 

10 separations real i sees jusqu'a present par chromatographic preparative 
en gradient d'elution qui se rencontrent par exemple en chimie 
pharmaceutique en chimie fine ou en biochimie. Elle concerne egalement 
2) les domaines d' application classiques du procede de separation en 
continu en phase liquide utilisant le systeme du contre-courant simule 

15 a condition que les charges renferment au moins trois constituants, 
par exemple dans le cas de la coupe C g aromatique, il peut etre 
interessant de separer en une seule operation continue du paraxylene, 
de 1 'ethyl benzene et un melange ortho et metaxylene. Un autre exemple 
est constitue par le melange Xylose Arabinose Glucose 3) les domaines 

20 d'application encore embryonnaires de la chromatographie supercritique 
preparative tels que production d'aromes et d'huiles essentielles. 

Plus generalement cette technique s'applique lorsque Ton a affaire a 
au moins trois produits non separables par distillation, soit parce 
25 que leurs points d' ebullition sont trop proches, soit parce qu'ils 
sont thermiquement instables. 

La plupart des appareillages d 1 adsorption de gros tonnages comportant 
un adsorbant solide, utilises par exemple pour le sechage des gaz, 
30 Tadsorption d'une substance organique, la separation de n-paraffines 
en phase gazeuse ou la production d'hydrogene par a-coups de pression 
sont utilises suivant la technique consistant a employer plusieurs 
lits d' adsorption comportant les particules adsorbantes solides pour 
realiser une adsorption, une desorption et une regeneration en phase 
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gazeuse. Cependant il est plus difficile d'utiliser cette technique en 
phase liquide car meme lors de la phase de sorption il reste une 
fraction importante de charge non adsorbee dans Vespace 
interparticulaire de la phase de sorption et dans la Macroporosite des 
5 particules. Dans ces conditions il est tres difficile d'obtenir le 
produit desire avec a la fois un bon rendement, une bonne purete et a 
un cout energetique interessant. 

Pour remedier a cet inconvenient on peut proceder soit en augmentant 
10 le nombre de reacteurs de maniere a pouvoir faire des purges qui sont 
ensuite recyclees soit a des balayages par un autre compose en 
principe non ou peu adsorbable. Ceci presente 1 'inconvenient evident 
de compliquer la procedure et d'augmenter le cout de la distillation 
subsequente. On concoit done facilement qu'un procede sequentiel de 
15 sorption desorption ou le melange d' alimentation liquide presente, 
soit un faible facteur de separation, soit encore un corps tres 
fortement retenu par Vadsorbant, ne puisse conduire a des effluents a 
la fois de bonne purete et de concentration elevee. 

20 Dans le cas ou Ton ne desire separer que deux effluents distincts les 
procedes bases sur le "contre-courant simule" tel que decrit dans les 
brevets US 2 985 589, 3 696 107, 3 7C6 812, 3 761 533 ou dans le 
brevet frangais 2 103 302 se revel ent etre efficaces puisqu'ils 
permettent d'arriver a produire en continu des effluents a la fois de 

25 bonne purete et en solution concentree dans le desorbant. Selon le 
brevet US 4 306 107 il est decrit un procede de separation en continu 
d'un melange a quatre constituants : le meta-xylene, 1 'orthoxylene, le 
paraxylene et 1 'ethyl benzene par la technique du contre-courant simule 
en presence d'un solvant, le toluene. Trois fractions sont obtenues : 

30 la premiere contenant le metaxylene pur recupere a 100 %, la troisieme 
contenant de 1 'ethyl benzene pur recupere seulement a 60 % et la 
seconde comprenant un melange de para- et d'ortho-xylene recuperes a 
100 % mais aussi d' ethyl benzene representant 40 % de la quantite 
initiale. Ce procede presente done Vinconvenient d'une recuperation 
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partielle du produit le moins adsorbe et de la recuperation d'un 
melange au niveau de la fraction intermediaire. 

Pour les appareils d' adsorption de petit tonnage avec lesquels on 

5 fabrique quelques kilos a la fois de produits a haute valeur ajoutee 
le probleme est en general tres different du precedent. II arrive 
assez souvent que Ton cherche a isoler un produit pur particulier, 
peu concentre, au sein d'un melange d'au moins une dizaine de corps 
purs, produits par exemple, lors de la derniere etape d'une synthese. 

10 Les modes de production sont plutot discontinus, et le cout de la 
separation solvant-produit purifie n'intervient que peu dans le prix 
de revient final. La technique de separation utilisee vise done 
essentiellement a separer le produit recherche avec tout d'abord un 
bon rendement puis une bonne purete, Vaspect concentration dans le ou 

15 les solvants de separation n'etant, soit pas du tout, soit tres peu 
pris en compte. La technique du gradient d'elution quoique complexe 
est souvent utilisee dans la pratique. Elle consiste a envoyer une 
charge complexe sur la colonne puis a eluer par un premier solvant 
qui, ne presentant que peu d'af finite pour la phase fixe, ne deplace 

20 notablement que les corps peu retenus par cet adsorbant. Au cours de 
I'avancement de cette operation on remplace peu a peu ce premier 
solvant par un second qui presente une tres forte affinite pour 
1' adsorbant et qui done deplace quasiment tous les corps contenus dans 
la charge comme s'ils n'etaient pas du tout retenus par 1 'adsorbant. 

25 C'est done la variation progressive et continue du pouvoir solvant et 
de 1 'affinite de 1'eluant dans la colonne qui produit une elution 
graduelle des differents produits de la charge. Le produit recherche 
sera done recueilli sous forme d'une fraction particuliere du courant 
elue. La phase suivante consiste a reconditionner la colonne par le 

30 premier des deux solvants. De plus, periodiquement la colonne doit 
etre regeneree, parce que les phases fixes utilisees sont souvent 
sensibles a 1 'empoisonnement par des traces de certains corps contenus 
dans la charge ou Tun ou 1 'autre des deux solvants. La technique du 
gradient d'elution est susceptible de fonctionner selon plusieurs 
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principes physiques employes en chromatographic liquide, on peut 
notamment citer : 

1) La chromatographic par permeation de gel qui fonctionne suivant le 
5 principe d'exclusion : les grosses molecules incapables d'entrer dans 

les cavites du gel sont eluees en premier tandis que les plus petites 
transitant par toutes les cavites disponibles sont eluees en dernier. 
Le gradient d'elution peut modifier le phenomene de deux manieres : 

10 a) en agissant sur les molecules de la charge : par une solvatation de 
plus en plus forte. Des molecules de rayon de gyration au depart 
identique, en conformation de type pelote "statistique" se solvateront 
et se deplieront differemment suivant leur fonctionnalite ; 

15 b) en agissant sur la phase fixe : par un gonflement progressif du 
gel ; on restreindra progressivement la faille des cavites en ne 
retenant que des molecules de plus en plus petites. 

2) La chromatographic en phase inverse qui joue sur le coefficient de 
20 partage des solutes entre une phase aqueuse et une phase organique. Un 

exemple connu contribue a separer un melange de produits organiques 
peu solubles dans Teau sur une si lice greffee C-j 8 au moyen d'un 
gradient eau-methanol . Au fur et a mesure que la concentration en 
methanol dans la phase mobile augmente les produits les plus 
25 liposolubles se detachent petit a petit de la phase fixe. 

3) La chromatographic d'af finite qui fonctionne soit sur les liaisons 
de type Van der Waals soit sur les liaisons "hydrogene" entre solute 
et phase fixe. Lorsque l'on remplace un solvant apolaire type 

30 hydrocarbure par un solvant polaire type chlorure de methylene ou 
chloroforme on arrive a eluer des solutes de plus en plus polaires. 

La technique du gradient d'elution n'implique pas forcement d'employer 
deux solvants differents. On peut fonctionner en gradient de pH ou les 
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deux solvants sont remplaces par deux solutions tamponnees. On peut 
egalement fonctionner en gradient de pression (un seul solvant 
supercritique) avec I'appoint d'un "entraineur" en general sous forme 
de traces (jusqu'a 3 %). 

5 

La variete des phases fixes et des couples de solvants est telle que 
la majorite des separations reputees impossibles il y a 25 ans sont 
aujourd'hui real i sees. A titre d'exemple on peut citer la resolution 
d'enantiomeres ou de melanges racemiques (avec des phases fixes 
10 optiquement actives) "Preparative separation of enantiomers on axially 
compressed column" K.H. Rimbdck, F. Kastner, A. Mannschreck, Journal 
of Chromatography n° 329 (1985) p. 307-310. 

Ces methodes presentent le desavantage de ne pas etre continues bien 
15 qu'automati sables, Ref. J. Krohn, F. Verillon (international labora- 
tory octobre 1986). Elles sont concues pour produire tout au plus 
quelques dizaines de kilogrammes par an, avec un appareillage tres 
souple et versatile susceptible de servir a de nombreuses separations 
differentes suivant la demande. 

20 

L'objet de la presente invention est de remedier aux inconvenients 
precites. Notamment, un des objets de V invention est 1 'obtention, a 
partir d'un melange d'au moins trois constituants, de trois fractions 
(chacune d'elles contenant au moins un constituant, le ou les 
25 constituants de chaque fraction etant sensiblement recupere a 100 %). 

Un autre objet est d'obtenir une fraction intermedial re entre la 
fraction de tete et la fraction de queue pouvant contenir un melange 
de produits recuperet sensiblement a 100 %. Un autre objet est 
30 d'obtenir une fraction intermediaire pouvant ne contenir qu'un seul 
constituant sensiblement pur et recupere sensiblement a 100 %. 

Un autre objet est de mieux integrer les phases de purge dans les 
procedes cycliques en produisant ou en recyclant au traitement une 
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fraction intermedia-ire. 

L' invention a pour objet en bref de separer en continu avec un haut 
degre de purete et en concentration elevee une charge constituee d'un 
5 melange d'au moins trois produits en trois effluents distincts avec : 

1) une efficacite et une simplicity plus grandes que la simple 
association en serie de deux unites classiques de contre-courant 
simule : 

2) une consommation de solvant tres reduite et une quantite de phase 
10 fixe plus faible qu'avec une separation discontinue isocratique ou en 

gradient d'elution. 

En d'autres termes V invention a pour objet de reunir en un seul 
procede fonctionnant en continu les techniques du gradient d'elution 
15 et du contre-courant simule, sans que Vinvention ne puisse etre 
considered comme une simple juxtaposition de deux etapes distinctes. 

Un autre objet de Vinvention est d'apporter une amelioration 
substantielle au contre-courant simule classique (ou seuls deux 

20 effluents : un raffinat et un extrait sortent de Vunite). II arrive 
en effet assez souvent que la charge contienne des traces d'un produit 
tres fortement adsorbe sur la phase fixe. II en resulte une 
accumulation qui fait baisser progressivement les performances de 
Tunite et necessite a la longue un arret pour regenerer Tadsorbant. 

25 Grace a Vinvention on peut eviter ces arrets soit en regenerant en 
continu, soit de preference en appli quant periodiquement une sequence 
de regeneration qui ne stoppe pas pour autant la production. 

De maniere general e, Vinvention concerne un procede de separation 
30 en continu et en phase fluide d'un melange ou charge, d'au moins trois 
constituants en trois fractions, dans lequel on fait circuler un 
fluide comprenant ledit melange et du solvant a co-courant sur un 
sorbant contenu dans au moins une colonne de separation presentant a 
intervalles reguliers d'espace, des entrees d' alimentation d'au moins 
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une parti e du fluide circulant en aval de ces entrees, des sorties de 
soutirage d'au moins une partie du fluide circulant en aval de ces 
entrees, ladite colonne presentant une liaison ou boucle de 
circulation externe du fluide entre une extremite amont et une 

5 extremite aval, on fait se deplacer a co-courant les dites sorties de 
soutirage et les entrees d' alimentation dans des conditions dites a 
contre-courant simule, les constituants presentant vis-a-vis du 
sorbant et du solvant des degres de forte, moyenne et faible 
adsorption relative, le procede etant caracterise par la combinaison 

10 des etapes suivantes : 

a) On determine cinq zones contigues 2,3,4,5 et 6 ayant des fonctions 
distinctes et etant connectees en serie entre elles de sorte que les 
dites zones et la liaison externe assurent une continuity 

15 

b) On determine une zone 2 d' adsorption du ou des constituants les 
moins adsorbes dans la colonne, ladite zone 2 etant definie par une 
quantite de sorbant 1 oca! i see entre une sortie d'un raffinat R "au 
solvant faible" a une extremite amont de cette zone et une sortie d'un 

20 courant de recyclage a une extremite aval de ladite zone. 

c) On determine une zone 3 d' adsorption du ou des constituants 
moyennement adsorbes dans la colonne, ladite zone etant definie par 
une quantite de sorbant localisee entre une entree dudit melange a une 

25 extremite amont de ladite zone et la sortie du raffinat R au solvant 
faible, ladite zone 3 etant situee immediatement en amont de la 
zone 2. 

d) On determine une zone 4 de desorption du ou des constituants les 
30 moins adsorbes immediatement en amont de la zone 3, ladite zone 4 

etant definie par une quantite de sorbant localisee entre ladite 
entree du melange et une sortie d'un extrait E-j au solvant dit faible 
defini ci-dessous, a une extremite amont de ladite zone 4. 
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e) On determine une zone 5 de desorption du ou des constituants 
moyennement adsorbes immediatement en amont de la zone 4 3 ladite zone 
5 etant definie par une quantite de sorbant localisee entre ladite 
sortie de Textrait au solvant faible et une entree d'une 

5 alimentation en solvant faible a une extremite amont de ladite zone 5. 

f) On determine une zone 6 de desorption du ou des constituants les 
plus adsorbes immediatement en amont de la zone 5, ladite zone 6 ^tant 
definie par une quantite de sorbant localisee entre une sortie d'un 

10 extrait E £ au solvant dit fort defini ci -des sous a une extremite aval 
de ladite zone 6 et une entree d'une alimentation en solvant fort a 
une extremite amont de ladite zone. 

g) On alimente en solvant dit fort S 2 l'extremite amont de la zone 6, 
15 en le mime solvant dit faible S-j l'extremite amont de la zone 5 et en 

ledit melange l'extremite amont de la zone 3, le solvant S 2 etant a 
une temperature et/ou a une pression plus elevee que celle du solvant 

s r 

20 h) On fait circuler le melange et un courant issu de la zone 4 dans la 
zone 3 dans des conditions d' adsorption telles qu'elles permettent 
1 'adsorption du ou des constituants moyennement adsorbes dans ladite 
zone 3 et Ton soutire le raffinat R comprenant le ou les constituants 
les moins adsorbes et une partie du solvant S-, de la zone 3, que Ton 

25 separe. 

i) On fait circuler le solvant fort S 2 et une partie au moins du 
courant issu de la zone 2 dans la zone 6 dans des conditions de 
desorption telles qu'elles permettent la desorption du ou des 
30 constituants les plus adsorbes dans la zone 6 et Ton soutire 
Textrait E 2 comprenant le ou les constituants les plus adsorbes et 
une majeure partie du solvant Sp, de la zone 6, que Ton separe. 
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j) On fait ci rculer le solvant S ] et la parti e restante du courant 
issu de la zone 6 dans la zone 5 dans des conditions de desorption 
telles qu'elles permettent la desorption du ou des constituants 
moyennement adsorbes dans la zone 5 et Ton soutire Textrait E ] 
5 comprenant le ou les constituants moyennement adsorbes et une parti e 
du solvant S-,, de la zone 5, que Ton separe. 

k) On fait circuler un courant issu de la zone 5 dans la zone 4 dans 
des conditions de desorption telles qu'elles permettent la desorption 
10 du ou des constituants les moins adsorbes et T adsorption des 
constituants moyennement adsorbes. 

1) On fait circuler la parti e restante du courant issu de la zone 3 
dans la zone 2 dans des conditions d' adsorption telles qu'elles 
15 permettent Tadsorption du ou des constituants les moins adsorbes dans 
la zone 2. 

m) On fait periodiquement avancer de maniere synchrone a travers U 
colonne de sorbant dans la direction de la circulation du melange et 

20 du solvant, Tentree du melange, la sortie du raffinat R, Tentree du 
solvant fort S 2 , la sortie de Textrait E ]5 et la sortie du courant de 
recyclage de facon a deplacer les zones 2,3,4,5 et 6 dans la colonne 
de sorbant et a produire les trois fractions : ledit raffinat R, ledit 
extrait E ] et ledit extrait E 2 , chacune de ces fractions contenant au 

25 moins un constituant, le ou les constituants de chaque fraction etant 
sensiblement recuperet en total ite. 

Ledit procede est en outre caracterise en ce qu'on fait s'ecouler 
le courant de recyclage preleve a Textremite aval de la zone 2 
30 alternativement a Textremite amont de la zone 6 puis a Textremite 
amont de la zone 5 et en ce qu'on fait s'ecouler une partie au moins 
du courant preleve a Textremite aval de la zone 6 alternativement a 
Textremite amont de la zone 5 puis vers la sortie de Textrait E 2 au 
solvant fort S ? . 
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Plus precisement, on introduit en continu, en phase liquide, vapeur ou 
supercritique : 

1) deux mimes fluides desorbants qui different par leurs proprietes 
5 physiques (temperature ou pression) et qui presentent des affinites 
differentes pour la phase fixe de contact definie plus bas (sorbant). 
On parle alors de solvant fort S 2 et de solvant faible S-j ; S etant le 
meme solvant ; 

10 2) un melange d 1 alimentation qui contient au moins trois constituants 
dont deux au moins sont adsorbes de maniere largement differente par 
la phase fixe de contact definie plus bas. Ces trois flux sont mis en 
contact avec des parti cules de sorbant et circulent a travers les 
zones definies ci-dessus. 

15 

Par solvant fort $ 2 ou solvant faible S-,, on entend en general deux 
solvants de meme nature chimique mais utilises soit a des temperatures 
differentes, soit a des pressions differentes, soit a des temperatures 
et des pressions differentes. 

20 

Le solvant dit fort S 2 sera le solvant utilise a une temperature plus 
elevee et/ou a pression plus elevee, ou a pression plus elevee et a 
temperature plus faible que celle du solvant faible tandis que ce 
dernier sera le meme solvant utilise a temperature plus faible et/ou a 
25 pression plus faible que celle du solvant dit fort. 

Le solvant ou desorbant utilise est judicieusement choisi en fonction 
du type d'adsorbant, de la separation des constituants a effectuer et 
de la separation ulterieure, distillation par exemple, entre le 
30 solvant et les constituants. 

Le solvant peut etre choisi par exemple parmi les solvants organiques, 
Teau, le dioxyde de carbone. 
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Ce solvant, dans la denomination solvant dit fort S 2 est generalement 
utilise a une temperature superieure d'au moins 10°C et 
avantageusement de 20 a 50°C a celle du meme solvant dit faible S r Le 
solvant, selon T invention S 2 peut aussi etre utilise a une pression 
5 superieure d'au moins 1 MPa et avantageusement superieure de 2 a 
20 MPa a celle du meme solvant dit faible S-j . 

II peut etre aussi interessant de combiner une temperature et une 
pression plus elevees pour le solvant dit fort par exemple d'au moins 

10 10°C et d'au moins 1 MPa, que celles du solvant dit faible- On peut 
meme operer avec un solvant dit fort a une pression plus elevee d'au 
moins 1 MPa - et une temperature d'au moins 10°C que celles 
recommandees pour le solvant dit faible, le resultat devant etre dans 
tous les cas que le sorbant ait une affinite plus grande pour le 

15 solvant dit fort que pour le solvant dit faible. 

Le solvant est en general miscible avec le melange. On ne rencontrera 
habitue! lement qu'une seule phase a la fois dans Vespace 
interparticulaire du sorbant. 

20 

Ce sorbant (adsorbant, absorbant ou gel) est judicieusement choisi en 
fonction de la separation des constituants a realiser dans un milieu 
solvant donne. II est generalement choisi dans le groupe parmi les 
zeolithes naturelles ou synthetiques, les charbons actifs, les 
25 si 1 ices, les silice-alumines eventuellement greffees, les argiles 
eventuellement pontees, les polymeres et copolymeres eventuellement 
fonctionnalises tels que le gel de polystyrene reticule au 
di vinyl benzene et par exemple sulfone, les resines echangeuses d'ions, 
et leurs melanges. 

30 

La granulometrie est habitue! lement comprise entre 1 micrometre et 
! cm et de preference comprise entre 5 micrometres et 1 millimetre. 
E!!e est generalement choisie, de maniere a realiser un compromis 
optimal entre !a separation et la perte de charge admissible. La forme 
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des particules de sorbant peut etre quelconque et de preference 
spherique. 

La temperature et la pression de la separation sont general ement 
5 celles comprises sensiblement entre la temperature et la pression 
d'utilisation du solvant fort S 2 et la temperature de la pression 
d'utilisation du solvant faible S ] . 

Chaque zone est constitute d'au moins une section, de preference de 
10 plusieurs sections (3 a 6) d'egal volume reliees en serie, chaque 
section etant remplie d'une masse de particules d'un sorbant solide ou 
d'un gel. 

Selon le principe du contre-courant simule en general, le temps est 
15 divise en cycles definis comme le temps au bout duquel la 
configuration de l'unite se retrouve exactement a 1'identique. Chaque 
cycle est divise en autant de peri odes que l'unite comporte de 
sections. Chaque periode definit le temps s'ecoulant entre les 
permutations de section d'une zone a V autre. 

20 

A chaque periode, l'unite se retrouve homothetique a elle-meme : le 
nombre de sections dans chaque zone restant constant, tandis que les 
points d' introduction et de prelevement se deplacent d'une section. 
Pendant chaque periode les debits a 1'interieur de chaque zone restent 
25 constants. 

Selon le principe particulier de I'invention chaque periode est en 
outre divisee en deux ou trois etapes, chaque etape etant definie 
comme un temps pendant lequel tous les debits restent constants - 
30 etant entendu que dans deux zones successives les debits sont en 
general differents. 

Les conditions d' adsorption et les conditions de desorption selon le 
procede de I'invention mettent en jeu en general des debits 



d' alimentation et de soutirage mis en oeuvre par des moyens de 
regulation de ces debits, tels que les fronts d'elution se deplacent 
dans les differentes zones de Tamont vers Vaval de la colonne 
(direction de Tecoulement) avec sensiblement la meme vitesse. 

Selon une caracteristique de 1 "invention, on peut alimenter les 
differentes zones et recuperer les differents effluents de la facon 
suivante : 

10 a) On alimente la zone 6 durant une premiere etape avec un debit d 3 = 
d + d 2 avec d 1 etant le debit du courant de recyclage issu de la zone 
Zet d ? etant le debit d' alimentation en solvant fort S 2 , puis durant 
une deuxieme etape avec un debit d 3 , de solvant fort S 2 sensiblement 
identique au debit lors de la premiere etape, et on recupere durant la 

15 premiere etape du solvant faible que Ton envoie dans un reservoir de 
stockage et durant une seconde etape, on recupere Vextrait E 2 au 
solvant fort que 1'on separe de facon a obtenir le ou les constituants 
les plus adsorbes. 

20 b) On alimente la zone 5 durant une premiere etape avec un debit d g 
tel que d < d 3 d'une partie au moins du solvant faible provenant du 
reservoir ci-dessus et durant la seconde etape, on alimente la zone 5 
avec un debit d ] du courant de recyclage issu de la zone 2 et avec un 
debit d 4 , tel que d 4 = d g - d ] , de la partie restante de solvant 

25 faible issue du reservoir de stockage puis eventuellement de solvant 
faible supplemental" re, et on recupere au moins en partie Vextrait E-,. 
au solvant faible avec un debit d g tel que d g < d g , que Ton separe de 
fagon a obtenir le ou les constituants moyennement adsorbes. 

30 c) On alimente la zone 4 en la partie restante du flux issu de la zone 
5 avec un debit egal a d 5 - d g de facon a obtenir en sortie un courant 
issu de la zone 4 de meme debit. 

d) On alimente la zone 3 en ledit melange avec un debit d ? et en ledit 
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courant issu de la zone 4 avec le debit d g - d gJ soit un debit total 

d 5 " d 6 + d 7 et 1,on r§cu P §re avec un dgbit d 8 une P artie au moins du 
raffinat R au solvant faible, que Ton separe de facon a obtenir le ou 
les constituants les moins adsorbes, le debit d g etant tel que d g + 
5 d 6 = d 4 + d 7 . 

e) On alimente la zone 2 en la partie restante issue de la zone 3 avec 
un debit egal a d g - d g + d y - d g soit d ] et on recupere avec un debit 
d 1 le courant de recyclage pour alimenter la zone 6, puis la zone 5, 
10 comme indique dans les etapes a et b. 

L* invention concerne aussi le dispositif permettant notamment la mise 
en oeuvre du procede, en continu. II comprend un dispositif de 
separation en continu et en phase fluide d'un melange d'au moins trois 

15 constituants en trois fractions caracterise en ce qu'il comprend en 
combinaison : au moins une colonne de separation comportant cinq zones 
contigue's dont chacune comprend au moins 1 section cylindrique remplie 
d'un sorbant, chaque section etant de volume sensiblement identique et 
ayant une entree et une sortie, la sortie d'une section etant reliee a 

20 T entree de la suivante par une liaison 100 adaptee a la circulation 
du fluide dans un direction determinee grace a des moyens anti-retour 
34 connectes a cette liaison, T entree de chaque section comportant, 
en aval de ces moyens anti-retour, des moyens d' alimentation 38 en 
melange, des moyens d' al imentation 36 en solvant S 1 dit faible et des 

25 moyens d' alimentation 37 en solvant S 2 dit fort, la sortie de chaque 
section comportant, en amont des moyens anti-retour des moyens de 
soutirage 31 d'un extrait au solvant des moyens de soutirage 30 
d'un extrait E 2 au solvant S 2 , des moyens de soutirage 32 d'un 
raffinat R et au solvant S^des moyens de soutirage 33 d'un courant de 

30 recyclage, au plus soit un de ces moyens d' alimentation etant adapte a 
delivrer une alimentation, soit un de ces moyens de soutirage etant 
adapte a delivrer un soutirage : deux de ces moyens ne peuvent pas 
entrer en action simultanement entre deux sections determinees, le 
dispositif etant caracterise en outre en ce que V ensemble de ces 
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moyens d' alimentation et de soutirage est agence de telle facon que : 

- une cinquieme zone 6 est delimitee par une entree reliee aux moyens 
d' alimentation en solvant S 2 et par une sortie reliee aux moyens de 

5 soutirage en extrait E 2 ou solvant fort ; 

- une quatrieme zone 5 immediatement en aval de la cinquieme zone est 
delimitee par une entree reliee aux moyens d' alimentation en solvant 
S-p dit faible et par une sortie reliee aux moyens de soutirage en 

10 extrait E ] au solvant faible ; 

- une troisieme zone 4 immediatement en aval de la quatrieme zone est 
delimitee par une entree reliee a la sortie de la quatrieme zone et 
par une sortie reliee aux moyens d' alimentation en melange ; 

- une seconde zone 3 immediatement en aval de la troisieme zone est 
delimitee par une entree reliee a la sortie de la troisieme zone et 
par une sortie reliee aux moyens de soutirage du raffinat R au solvant 
faible ; 

- une premiere zone 2 immediatement en aval de la seconde zone est 
delimitee par une entree reliee a la sortie de la seconde zone et par 
une sortie reliee aux moyens de soutirage en courant de recyclage ; 

25 le dispositif etant en outre caracterise en ce qu'il comprend : 

- des moyens de deplacements successifs, dans la direction de la 
circulation du fluide des dits moyens de soutirage de 1'extrait E ] , de 
V extrait E 2 , du raffinat R et du courant de recyclage d'une part et 

30 d'autre part des dits moyens en alimentation en solvant S-j, en solvant 
S 2 , et, en melange, ces moyens etant adaptes a realiser des conditions 
dites a contre-courant simule, le dispositif etant de plus caracterise 
en ce qu'il comporte des moyens adaptes a connecter la sortie de la 
premiere zone 2 alternativement a 1'entree de la cinquieme zone 6 puis 
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a 1 'entree de la quatrieme zone 5 et en ce qu'il comporte des moyens 
adaptes a connecter la sortie de la cinquieme zone 6 alternativement a 
1' entree de la quatrieme zone 5 puis aux moyens de soutirage de 
I'extrait E 2 , au solvant fort. 

5 

Selon la complexite du melange, on choisit le nombre total de sections 
de colonne. De preference, ce nombre de sections est compris entre 4 
et 24. Les sections de colonne sont en general de meme section et de 
forme cylindrique. Une liaison externe relie chaque section et peut 
10 comporter de maniere avantageuse, 1 'ensemble de moyens d' alimentation 
en solvant et en melange en aval des moyens anti-retour cites ci-haut. 
La liaison peut comporter, avantageusement, Tensemble des moyens de 
soutirage ci-dessus en extraits, en raffinat et en courant de 
recyclage, en amont des moyens anti-retour. 

15 

Selon une autre caracteristique de Vinvention, les moyens 
d' alimentation en solvant S 2 comportent en general des moyens 45 de 
chauffage et/ou des moyens de mise en pression reliee a une 
alimentation en solvant S 2 et les moyens d' alimentation en solvant 
20 comportent des moyens de refroidissement et/ou des moyens de mise en 
pression relies a son alimentation, ces derniers etant adaptes a 
realiser une pression plus faible que celle obtenue pour le solvant 

V 

25 L' invention sera mieux comprise au vu des figures 1,2,3,4,5 et 6 
illustrant de maniere non limitative le procede et le dispositif, 
parmi lesquelles : 

- La figure 1 represente le detail d'agencement entre deux sections 
30 successives selon le mode de mise en oeuvre de Vinvention. 

- La figure 2 represente le schema de principe du mode de mise en 
oeuvre de T invention a un instant donne. On represente dans ce schema 
24 sections (5 en zone 6, 5 en zone 3, 4 en zone 4, 4 en zone 3, et 5 
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en zone 2) ; la douzieme periode du cycle est designee arbitral rement 
comme correspondant a 1 'introduction de solvant a temperature elevee 
done au debut de la zone 6 en section 12. 

- La figure 3 represente en detail la liaison des differentes sections 
aux sept vannes tournantes pour la mise en oeuvre de V invention. 

- La figure 4 represente un exemple de mise en oeuvre du procede avec 
du solvant chaud (S 2 ) et le mime solvant a temperature plus faible 
( Sl ). 

- La figure 5 montre un profil de temperature dans les differentes 
zones de la coionne de separation. 

- La figure 6 represente une vanne parti culi ere permettant de 
travailler a des niveaux de pression substantiellement differents 
entre deux sections successives par exemple lorsque le solvant fort S 2 
est un fluide largement supercritique alors que le solvant faible est 
constitue par le meme fluide legerement sous-critique. 

Comme 1'indique la figure 2 qui est relative arbitrairement a la 12eme 
periode du cycle le systeme de separation par sorption selon 
1 'invention comprend essentiellement des colonnes remplies de 
particules d'adsorbant solide ou de gel d'adsorbant semi-solide divise 
en 5 zones : 

- Zone de desorption (6) par le solvant fort du produit le plus 
fortement adsorbe. 

- Zone de desorption (5) par le solvant faible du produit moyennement 
adsorbe. 



- Zone de desorption (4) par le solvant faible et le produit 
moyennement adsorbe du produit peu ou pas adsorbe. 
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- Les zones (4) et (5) sont egalement des zones de retention du 
produit le plus fortement adsorbe. 

- Zone d' adsorption (3) des produits fortement et moyennement 
5 adsorbes, 

- Zone d'adsorption ou d' elimination (2) du produit peu (ou pas) 
adsorbe, et zone de reconditionnement de colonne ou de desorption du 
solvant fort par le solvant faible. 

10 Les ecouleraents des divers fluides sont les suivants : 

Zone 6 : - Le solvant fort S 2 est pompe par la pompe PS2 ; on ajoute 
pendant la premiere etape de la peri ode le courant de recyclage 10, 
via les lignes 19 et 7, on mesure la pression du courant 11 pour la 
15 reguler. Ce flux est envoye par la vanne VS2 a 1 "entree de la 
section CI 2. Lors de la seconde etape de chaque peri ode la vanne 9 est 
fermee et du solvant fort est envoye a 1 'entree de C12. 

- A la sortie de la section C16 selectionnee par la vanne VE2, la 
20 pompe PE2 evacue a travers la ligne 12 1 ' integralite du flux. Pendant 

la premiere etape de la peri ode la vanne 112 est fermee, la vanne 113 
est ouverte et ce flux est dirige vers le reservoir tampon 114. 
Pendant la seconde etape de la peri ode, la vanne 113 est fermee, la 
vanne 112 est ouverte et le flux dirige vers la distillation DIST. E2 
25 qui separe le solvant fort du produit le plus fortement adsorbe. 

Zone 5 : La pompe PS1 approvisionne pendant une premiere parti e de la 
peri ode le contenu du reservoir tampon 114 et pendant une seconde 
partie de la periode du solvant faible SI. Pendant la premiere etape 
30 de chaque periode la vanne 13 est fermee, alors que pendant la seconde 
etape de chaque periode elle est ouverte et Ton adjoint a la ligne 14 
le courant de recyclage 8 issu de la zone (2) via les lignes 19 et 7. 
L' ensemble du flux de la ligne 14 est oriente par la vanne VS1 vers 
1 'entree de section CI 7. 
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- A la sortie de la section C21 le flux est divise en deux, une parti e 
transite par la ligne 15 orientee par la ligne VE1 vers la regulation 
de debit FRCE composee d'une vanne de laminage d'un debitmetre situe 
en aval et d'une regulation. Ce flux finrt dans la colonne a distiller 
5 Dist. El qui separe le solvant faible du produit moyennement adsorbe. 

Zone (4) : L' autre parti e du flux issue de la section C21 s'ecoule 
vers C22, et ressort i ntegral ement de cette zone a la sortie de la 
section CI . 

10 

Zone (3) : A 1 'integralite du flux issu de CI on adjoint par la pompe 
de charge PC et au moyen de T orientation de ligne 16 donnee par la 
vanne VC un courant de charge a I'entree de la section C2. 

15 Ala sortie de la section C5 une partie du flux est prelevee a travers 
la ligne 17 positionnee par la vanne VR. Ce courant de raffinat est 
detendu a travers la vanne de regulation de pression PRCR ; la 
pression etant mesuree sur la ligne 11, le flux de raffinat s'evacue 
vers la distillation Dist R qui separe le solvant faible du produit 

20 peu ou pas adsorbe. 

Zone (2) : Elle comprend avantageusement au moins quatre sections. 
L'autre partie du flux issue de C5 continue en section C6. A la sortie 
de la section C1T la vanne VRcy oriente la ligne 19 qui permet de 
25 prelever Vintegralite du flux issu de la section Cll au moyen de la 
pompe PRcy. En aval de cette pompe la ligne 7 permet de rejoindre soit 
la ligne n° 10 pendant la premiere etape de la periode (vanne 9 
ouverte, vanne 13 fermee), soit la ligne 8 pendant la seconde partie 
de la periode (vanne 9 fermee, vanne 13 ouverte). 

30 

L'agencement des liaisons entre chaque deux sections de ce mode de 
mise en oeuvre selon 1' invent! on est represente en figure 1. 

Le deroulement des vingt-quatre periodes du cycle entre les sections 
C6 et C7 est le suivant : 
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Peri ode (1) : Jonction C6 - C7 en zone (5) ; V integral ite du flux 
transite a travers le clapet anti-retour 34 ; debit nul dans les 
lignes 30 a 33 et 36 a 38. 

5 Peri ode (2) : Jonction C6 - C7, correspond a la jonction zone (5) 
zone 6, 1 'integralite du flux sortant de la section C6 est prelevee 
par la ligne 30 qui coincide alors avec la ligne 12, les debits dans 
les lignes 31 a 33 et dans le clapet anti-retour sont nuls ; la 
total ite du flux entrant en section C7 transite par la ligne 36 

10 correspondant alors a la ligne 14, les debits dans les lignes 37 et 38 
sont nuls. 

Periodes (3 5 6) : Jonction C6 - C7 en zone (6), 1 ' integralite du flux 
transite a travers le clapet anti-retour 34, debit nul dans les lignes 
15 30 a 33 et 36 a 38. 

Periode (7) : Jonction C6 - C7, correspond a la jonction zone (6), 
zone (2), 1 'integralite du flux sortant de la section C6 est prelevee 
par la ligne 33 qui correspond alors avec la ligne 19, les debits dans 
20 les lignes 30 a 32 et le clapet anti-retour 34 sont nuls ; la total ite 
du flux entrant en section C7 transite par la ligne 37 qui coincide 
alors avec la ligne 11, les debits dans les lignes 36 et 38 sont nuls. 

Periodes (8 a 12) : Jonction C6 - C7 en zone (2), 1 'integralite du 
25 flux transite a travers le clapet anti-retour 34, debits nuls dans les 
lignes 30 a 33 et 36 a 38. 

Periode (13) : Jonction C6 - C7, correspond a la jonction entre les 
zones (3) et (2) une partie du courant issu de la section 6 est 
30 prelevee par la ligne 32 qui coincide ainsi avec la ligne 17, les 
debits dans les lignes 30, 31 et 33 sont nuls, 1 'autre partie du 
courant issu de la section C6 transite a travers le clapet anti-retour 
34 pour rentrer en section C7 ; les debits dans les lignes 36 a 38 
sont nuls. 
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Periodes (14) a (16) : Jonction C6 - C7 en zone (3), 1 'integralite du 
flux transite a travers le clapet anti-retour 34, debits nuls dans les 
lignes 30 a 33 et 36 a 38. 

5 Periode (17) : Jonction C6 - C7, correspond a la jonction zone (3), 
zone (4). L' integralite du flux issu de la section C6 transite a 
travers le clapet anti-retour 34. Les debits sont nuls dans les 
lignes 30 a 33. On adjoint a ce flux un courant de charge par la 
ligne 38 qui coincide alors avec la ligne 16, les debits dans les 

10 lignes 36 et 37 sont nuls. 

Periodes (18) a (20) : Jonction C6 - C7 en zone (4). La totalite du 
flux transite a travers le clapet anti-retour 34 ; debits nuls dans 
les lignes 30 a 33 et 36 a 38. 

15 

Periode (21) : Jonction C6 - C7 coincide avec la jonction zone (4), 
zone (5). Une parti e du courant issu de la section C6 est preievee par. 
la ligne 31 qui correspond alors a la ligne 25, les debits dans les 
lignes 30, 32 et 33 sont nuls. L'autre partie de ce courant transite* 
20 par le clapet anti-retour 34 ; debits nuls dans les lignes 36 a 38. 

Periodes (22) a (24) : Jonction C6 - C7 en zone (5). La totalite du 
flux transite a travers le clapet anti-retour 34 ; debits nuls dans 
les lignes 30 a 33 et 36 a 38. 

25 

A la fin de la vingt-quatrieme periode le cycle se trouve boucle, et, 
le dernier mouvement des vannes VS2, VE2, VS1, VE1, VC, VR et VRcy 
ramene la jonction C6 - C7 dans sa configuration initiale : c'est le 
debut d'un autre cycle. 

30 

La figure 3 represente un schema detaille du procede selon la mise en 
oeuvre de 1 'invention representee en figures (1) et (2). La 
numerotation des lignes combine celles des figures (1) et (2). Ainsi 
le prelevement d'extrait au solvant fort correspond tou jours au 
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suffixe 30, le prelevement d'extrait au solvant faible correspond 
toujours au suffixe 31, le prelevement de raffinat correspond toujours 
au suffixe 32, le prelevement du courant de recycle correspond au 
suffixe 33, Vadjonction de solvant faible correspond toujours au 
5 suffixe 36, Vadjonction de solvant fort au suffixe 37, et, enfin 
Vadjonction du courant de charge au suffixe 38. D'autre part les 
prefixes indiquent le numero de la section vers laquelle un courant va 
rentrer ou de laquelle il est sorti. Par exemple, la ligne 3/36 
designe la liaison entre la vanne de solvant faible VS1 et V entree en 
10 section C3, la ligne 1/31 designe la liaison entre la sortie de la 
section CI et la vanne d'extrait au solvant faible VE1 . 

De plus, Ventree commune de la vanne de charge s'appelle toujours 16, 
Ventree commune de la vanne de solvant faible s'appelle toujours 14, 
15 V entree commune de la vanne de solvant fort s'appelle toujours 11 ; 
tandis que les sorties communes des vannes de raffinat, d'extrait au 
solvant fort, d'extrait au solvant faible et de recyclage s'appellent 
toujours respectivement 17, 12, 15 et 19. 

20 Ainsi, dans les commentaires des figures 1 et 2 lorsque Ton dit qu'en 
peri ode 13 la jonction C6 - C7 correspond a la jonction zone (2), zone 
(3) et que de ce fait les lignes 32 et 17 se trouvent en coincidence 
il faut comprendre que la vanne VR met en communication les lignes 
6/32 et 17 et qu'ainsi la ligne 17 se trouve, pendant le temps de 

25 cette 13eme peri ode, prolongee jusqu'a la sortie de la zone 6. D'apres 
cette figure on comprend aisement que pour 24 sections et 7 vannes 
tournantes 168 lignes de ce type relient chaque section a chaque 
vanne. 

30 La figure 4 represente la variante preferee du mode de mise en oeuvre 
de 1 'invention. 

La figure 5 represente un exemple de profil de temperature souhaitable 
dans les cinq zones caracterisant le procede. 
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La figure 4 selon un mode prefire de mise en oeuvre reprend la 
figure 2 de facon simplified mais en montrant de plus le four 45, les 
echangeurs 46 et 48 et les refrigerants 47 et 49. Lorsque le solvant 
fort S2 et le solvant faible SI sont de meme nature, la seule 
5 difference provient par exemple de deux temperatures d' injection T-j et 
T 2 substantiellement differentes avec 1" 2 > T r 

Pendant la premiere etape de chaque peri ode rentrent en zone 6 - via 
la ligne 10 un courant de recyclage issu de la zone (2) initialement a 

10 la temperature T y cette temperature peut etre eventuellement regulee 
par echange de chaleur avec I'extrait 2 (temperature 1" 4 ) issu de la 
zone 6, au moyen de 1'echangeur 46 - via la ligne 11 un courant de 
solvant chauffe par le four 45. La temperature a la sortie du four 45 
doit etre telle qu'a 1 1 entree de la zone 6 la temperature de la 

15 ligne 11, T 1 soit assuree de maniere stable. 

Pendant la seconde etape de chaque peri ode la vanne 9 est fermee et le 

seul courant de solvant est assure par la ligne 11. Pendant la 

totalite de la periode le debit et la temperature a 1'entree de la 
20 zone (6) sont maintenus constants. 

A la sortie de la zone 6, la temperature varie constamment tout au 
long de la periode entre T' 2 et T 4 avec T« 2 < T 4 , pendant ^ premiere 

etape la temperature est comprise entre T' 2 et T' 2 + 2 ' 

25 pendant la plus grande parti e de cette premiere etape la temperature 
se maintient entre T' et T 2 * T 4 ; a la fin de la premiere etape la 

* 5 ' 2 + ' 4 --ri 1 2 + ' 4 
temperature augmente tres vite de T* 2 + j= a T 2 + 2 • 

Pendant toute la premiere etape le flux issu de la zone 6 est envoye 

vers la riserve 114, la vanne 113 etant ouverte et la vanne 112 

in fermee. Pendant la seconde etape de la periode, la temperature du flux 

• 2 +l 1 

issu de la zone (6) vers la ligne 12 passe brusquement de T 2 + ^ — 

a T' 4 puis pendant la plupart de la periode la temperature reste 
comprise entre T' 4 et T^. Pendant cette seconde etape le corps le plus 
fortement adsorbe ressort de la zone 6, la vanne 113 est fermee, la 
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vanne 112 est ouverte et le solvant est separe du solute le plus 
fortement adsorbe dans la colonne de distillation Dist E 2 - 

Pendant une premiere parti e de la peri ode on introduit en zone 5 le 
5 solvant contenu dans la reserve 114 a une temperature legerement 
super ieure a T" 2 par la pompe et la vanne S ] a travers la ligne 14. 
Pour ramener la temperature moyenne de la premiere section de la zone 
5 a T' 2 , pendant la seconde parti e de la peri ode on introduit du 
solvant refroidi par le refrigerant 47 a la temperature T 2 - Pendant 
10 toute la duree de la peri ode le debit a V entree de la zone (5) est 
maintenu constant. A la sortie de la zone (5) une parti e du flux est 
prelevee via la ligne 15, la vanne VE1 et V ensemble de regulation de 
debit FRCE1 et envoye vers la distillation Dist E ] ou le solvant et le 
solute moyennement adsorbes sont separes. 

15 

La seconde parti e du flux issu de la zone 5, circule vers la zone (4), 
sa temperature est T g , avec T~ 5 legerement superieure a T' 2 . A la 
sortie de la zone 4, 1 'integralite du flux est envoyee vers la zone 
(3). On y adjoint au moyen de la pompe de charge PC et de la vanne VC 

20 via la ligne 16 de la charge a la temperature T 3 tel que Tg> T~ 3 > 
T' 2 . A la sortie de la zone (3) via la ligne 17 on preleve au moyen de 
la vanne VR et du dispositif de regulation de pression PRC R une 
partie du flux issu de la zone (3) pour 1'envoyer vers la distillation 
Dist R ou le solvant et le solute peu ou pas adsorbe sont separes. La 

25 seconde partie de ce flux continue vers la zone (2) ou la temperature 
s' el eve de T g a Ty puisque la temperature dans la derm* ere section de 
la zone 2 est initialement Tg avec T g legerement inferieure a T-j . 

La figure 6 represente un boisseau de vanne conique ainsi qu'un 
30 agencement des sections. Ce type particulier de vanne et Tagencement 
des sections afferant represente une variante de mise en oeuvre selon 
1 'invention. II s'agit ici d'obtenir en zone 6 un niveau de pression 
nettement plus eleve que dans les autres zones. Selon V Invention le 
solvant fort S ? pourra etre supercritique dans la zone 6 tandis que le 
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solvant faible sera le meme fluide legerement sous critique dans 
les zones 5,4,3 et 2, une autre possibilite consistera a prendre corame 
solvant fort S 2 un fluide largement supercritique en zone (6) par 
exemple du C0 2 a 130 bars et 35°C et le meme fluide juste au-dessus de 

5 son point critique par exemple du C0 2 a 80 bars et 35°C comme solvant 
faible S-,. La vanne decrite en figure 6 s'insere juste en amont ou en 
aval du clapet anti-retour 34 (fig- 1). Seules les sections 13 a 17 
ont ete representees. Dans la position representee les sections 13 a 
15 se trouvent en zone de haute pression tandis que les colonnes 16 et 

10 17 se trouvent en zone de basse pression. L'ecoulement entre les 
sections 13 et 14, 14 et 15 et 16 et 17 s'effectue comme a tr avers un 
simple tuyau de liaison 53, tandis qu'entre les sections 15 et 16 une 
vanne de regulation de pression 54 un regulateur et un capteur de 
pression difference! 55 permettent de reguler une difference de 

15 pression entre les zones amont 56 et aval 57. Lorsque cette vanne 
tourne d'une position dans le sens des aiguilles d'une montre, c'est a 
la jonction des zones 16 et 17 que la difference de pression sera 
regulee. Bien entendu pour creer une telle zone de haute pression 57 
il faudra prelever a la fin de la zone 2 par la vanne de recyclage un 

20 courant de recyclage dont la pression sera augmentee au moyen de la 
pompe de recyclage et/ou envoyer par la vanne de solvant fort S 2 du 
solvant fort a une pression adequate. Le boisseau de vanne 51 
represente permet done un simple ecoulement interne au boisseau 
conique 53 dans toutes les positions sauf une. Dans une position 

25 particuliere le flux entrant dans la vanne est dirige vers une boucle 
externe de regulation de pression differentielle 54 et 55 puis le 
fluide detendu retransite par la vanne 51 vers la sortie 
correspondante. 

30 Les exemples suivants illustrent I'invention a titre non limitatif. 
Exemple n° 1 

On veut separer sur une resine echangeuse d'ions (cationique) echangee 
au calcium, un melange de 12 % de glucose, 78,5 % de xylose et 9,5 % 
poids d'arabinose en solution aqueuse a 400 g/1 de matieres seches. On 
35 opere conformement au schema de la figure (1). Le solvant fort et le 
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solvant faible sont tous deux de 1'eau permutee, la difference de 
pouvoir iluant venant de la temperature. On dispose de 24 colonnes a 
double enveloppe, la temperature est imposee par une circulation d'eau 
exterieure et chaque colonne peut done etre thermostatee soit a 35°C, 

5 soit a 75°C. Les colonnes ont un diametre interieur de 1,6 cm et 
presentent la particularity d'etre compressees axial ement pour 
s' adapter aux variations de volume apparent de la phase active qui 
peuvent atteindre 2,8 %. Chaque periode dure 37 min 30 secondes, le 
cycle complet comporte 24 periodes (voir figure 2), soit 15 h. A titre 

10 d'exemple on decrit seul ement la premiere periode du cycle brievement. 
Pendant cette periode la zone (6) est constituee des cinq premieres 
colonnes C, a C c thermostatees a 75°C. Pendant la premiere etape de 
chaque periode (duree 33 min 09 sec) on envoie en colonne CI un 
courant de recyclage issu de la zone (2) debit (3,225 cm 3 /min) ainsi 

15 qu'un appoint d'eau permutee de 1,415 cm 3 /min, pendant la seconde 
etape de la periode (33 min 10 sec a 37 min 30 sec). On envoie de 
1'eau permutee a raison de 4,64 cm 3 /min. Pendant toute la duree de la 
periode le debit en zone (6) est done de 4,64 cm 3 /min. A la sortie de 
la colonne 5 on pre! eve pendant une premiere parti e de la periode (de 

20 t = 0 a t - 7 min 12 sec), 1 'integralite de ce flux pour Tenvoyer 
vers un reservoir tampon (ce temps correspond au fait que la 
temperature de sortie de la colonne 5 met un peu plus de 7 minutes 
pour passer de de 35°C a 60°C). Pendant le reste de la periode on 
produit un flux (4,64 cm 3 /min) dont la composition moyenne est la 

25 suivante : xylose 0,27 g/l -1 , arabinose 1,87 g/l" 1 , calcium environ 7 
ppm poids de Ca(0H) 2 - 

Pendant la periode 1 la zone (5) est constituee des colonnes 6 a 10 
thermostatees a 35°C. Pendant une premiere parti e de la periode (de 
30 t = 0 a t = 8 min 19 sec) on introduit en colonne 6 1 'integralite du 
liquide contenu dans le reservoir tampon a raison de 4 cm /min, 
pendant une seconde parti e de la periode (de t = 8 min 20 sec a t = 33 
min 10 sec) on introduit de 1'eau permutee a raison de 4 cm /min, 
enfin, de (t = 33 min 1 sec a t = 37 min 30 sec) on introduit le 
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courant de recyclage issu de la zone (2) 3,225 cm 3 /min ainsi qu'un 
appoint d'eau permutte de 0,775 cm 3 /rain. A 1'interieur de la zone (5) 
le debit constant a pour valeur 4 cm 3 /min. A la sortie de cette zone 
on preleve un courant d'extrait de 0,746 cm 3 , dont la composition est 

5 la suivante : glucose 0,93 g/T 1 , xylose 86,9 g.T , arabinose 
1,42 g.T 1 , calcium environ 6 ppm poids de Ca(0H) 2 - Pendant la periode 
1 la zone (4) est constitute des colonnes 11 a 14 (thermostatees a 
35°C). A I'entree de cette zone on approvisionne un courant de 
recyclage issu de la zone (5) de debit 3,254 cm 3 /min. Ce debit reste 

10 constant dans toute la zone (4) et est dirige a sa sortie vers la zone 
(3). Pendant la periode (1) la zone (3) est constitute des colonnes 15 
a 18 (thermostatees a 35°C). A I'entree de cette zone on ajoute au 
courant de recyclage de 3,25 cm 3 /min issu de la zone (4) un debit de 
charge de 0,213 cm 3 /min. La composition de la charge est^la suivante : 

15 xylose 314 g.T 1 , glucose 48 g.l -1 , arabinose 38 g.l" . Le debit a 
Vinterieur de la zone (3) est de 3,467 cm 3 /min. A la sortie de la 
zone (3) on preleve un courant de raffinat de 0,24 cm /min, dont la 
composition est la suivante : glucose 39,95 g/T 1 et xylose 
4,14 g.1-1, calcium environ 6 ppm poids de Ca(0H) 2 . Pendant la periode 

20 1 la zone (2) est constitute des colonnes 19 a 24 thermostatees a 
35°C. Le debit a I'entree de la colonne 19 est de 3,225 mc /min, c'est 
un courant de recyclage issu de la zone (3). A Vinterieur de la zone 
le debit est constant a 3,225 cm 3 /min. A la sortie de la zone (2) le 
courant est recycle a I'entree de la zone (6) de t = 0 a t = 33 min 

25 10 sec puis vers I'entree de la zone (5) durant la fin de la periode. 

Exemple n° 2 2 
On traite sur du charbon actif de grande surface specif ique (530 m /g 
mesuree par BET) de I'eau pollute par du phenol (0,57 % poids) de 
30 Torthocrtsol (0,34 % poids) et du toluene (0,05 % poids). On rtgtnere 
cet adsorbant par du dioxyde de carbone supercritique a une 
temptrature d'environ 50°C et une pression de I'ordre de 14,5 M 
pascals. 
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Chaque section est constitute par une colonne d'inox de 1,5 m de 
hauteur et 30 cm de diametre dans laquelle on a charge environ 60 kg 
de charbon actif sous forme de poudre de granulometrie comprise entre 
0,2 mm et 0,5 mm. On dispose de 24 colonnes de ce type reliees entre 
5 elles par les dispositifs decrits en figures 1, 2, 3 et une vanne 
telle que celle decrite en figure 6. L'agencement du procede est 
voisin de ceux presentes en figures 1 et 2 avec cependant des 
separations d'effluents tres simplifies (ballons separateurs) . 
Chacune des periodes dure 13 minutes 10 secondes. 

10 

Au cours de la premiere periode du cycle, on approvisionne au moyen de 
la pompe et de la vanne de charge l'eau pollute a V entree de la 
section 1 et Ton recueille de Teau propre a la sortie de la 
section 15 (teneurs residuelles en impuretes phenol 0,7 ppm, 

15 orthocresol 0,4 ppm, toluene 1,2 ppm, teneur en C0 2 0,45 %). Cet 
ensemble constitue la zone (3). Le debit d'eau pollute est 5 m 3 /h, la 
pression a Tentrte de la section 1 est de Tordre de 1,2 MPa a la 
sortie de la section 15 elle est de 0,3 a 0,4 MPa, tandis que la 
temptrature de cette charge peut varier de 5°C a 35°C. Le dtbit d'eau 

20 propre a la sortie de la colonne 15 est sensiblement a 4,95 m /h t 
4,75 m 3 /h sont produits sous forme de raffinat, 0,2 m 3 /h transite vers 
la section 16. Les colonnes sont disposers vertical ement, Tentrte se 
fait a la parti e inferieure, la sortie a la parti e suptrieure. Les 
4,75 m 3 /h d'eau propre sont envoyts vers un stparateur gaz liquide 

25 fonctionnant a pression atmospherique et a temptrature ambiante d'ou 
Ton rtcupere environ 8 m 3 /h de C0 2 gazeux et 4,73 m 3 /h d'eau ne 
contenant plus que 0,13 % de CO^. 

La zone 2 est constitute des colonnes 16 et 17. A Tentrte de cette 
30 zone un courant d'eau propre d'environ 0,2 m 3 /h arrive de provenance 
de la zone 3. La sortie de la zone 17 est connectte a la vanne de 
recyclage VRcy. Au dtbut de la ptriode la pression dans la colonne 17 
est 14 MPa. La vanne de recyclage VRcy met en connection la sortie de 
la colonne 17 a la pompe de recyclage PRcy capable de pomper un 



29 



melange diphasique. Pendant la premiere etape de la peri ode la pompe 
de recyclage renvoi e du C0 2 supercritique contenant 0,47 % poids de 
phenol, 0,28 % poids d'orthocresol et 0,02 % poids de toluene et 
0,01 % d'eau vers la zone 6 (section n° 1) ; la pression dans la 
5 colonne 17 chute de 14,5 MPa a 7,5 MPa, tandis que la pression en 
colonne 16 monte de 0,2 a 0,8 MPa. Pendant cette premiere etape le 
courant de recyclage est monophasique. Pendant la seconde etape de la 
peri ode, la pompe de recyclage est occultee ; un brouillard de C0 2 
sous critique et d'eau (melange diphasique) est detendu vers la zone 5 

10 (section 23), a la fin de la seconde etape la pression en section 17 
est de l'ordre de 3,6 MPa. Enfin Tors de la troisieme etape un 
compresseur aspire le C0 2 restant dans la section 17 a travers la 
vanne de recyclage pour le renvoyer vers la zone 5. A la fin de cette 
troisieme etape, la pression dans les sections 16 et 17 est environ 

15 0,15 MPa. Lors des seconde et troisieme etapes de la periode la 
composition moyenne du courant recycle vers la zone 5 est la 
suivante : C0 2 95,5 %, H 2 0 4,15 %, phenol 0,19 % poids, orthocresol 
0,14 % poids, toluene 0,02 % poids. 

20 La zone 6 est constituee des sections 18 a 22. Le debit a l'entree de 
la zone 6 est de 2675 kg/h de C0 2 contenant environ 0,80 % d'impuretes 
phenol, orthocresol, toluene, eau. Pendant la premiere etape de la 
periode une parti e de ce flux provient du courant de recyclage issu de 
la zone 2 et la majeure parti e du courant est constituee de solvant 

25 fort, le tout transitant par la vanne de solvant fort VS2. Pendant les 
2eme et 3eme etapes de la periode Vintegralite du debit provient du 
courant de solvant fort. En moyenne sur la periode l'entree de solvant 
fort represente 2575 kg/h et le courant de recyclage 100 kg/h. Les 
caracteristiques physiques du fluide entrant en zone 6 sont les 

30 suivantes : P = 1,45 MPa, T = 50°C, p = 0,68 kg/dm 3 . L'extrait au 
solvant fort est recueilli a la sortie de la section 22. Pendant les 
20 premieres secondes on laisse la colonne finir de se pressuriser, 
pendant les 40 secondes suivantes une vanne analogue a celle de la 
figure 6 permet de detendre 1 'integralite du flux qui transite vers la 
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zone 5 a 2,5 MPa. Enfin pendant le reste de la peri ode on soutire 
2 645 kg/h de melange C0 2 - phenol orthocresol toluene contenant 
environ 96,4 % poids de C0 2> (Lors du premier cycle la teneur en C0 2 
est de Tordre de 99 % poids, lors du second environ 98,1 % poids, 

5 lors du troisieme 97,3 % poids ; la valeur stable de 96,4 % de C0 2 
n'est atteinte qu'au 5eme cycle). Ce courant est evacue par la vanne 
multi position VE 2 et un regulateur de debit massique situe en aval de 
cette vanne. Ce flux est envoye au separateur B12, ou une detente 
isenthalpique se produit (pression controlee 7,8 MPa ; temperature 

10 resultante 36°C) on obtient deux phases : la phase legere de densite" 
0,38 g/cm 3 et de decomposition 99,18 % de C0 2 est produite a un debit 
de 2525 kg/h, tandis que la phase lourde de densite 1,02 g/cm et de 
composition 36 % de C0 2 , 64 % de melange phenol, orthocresol, toluene, 
eau est evacue sous control e de pression a raison de 120 kg/h. La 

15 phase legere est directement renvoyee vers 1'admission pompe de 
solvant fort PS2. La phase lourde est envoyee vers le Ballon B122 ou 
elle est rechauffee pour etre flashee a 50°C et 0,2 MPa. On obtient 
une phase liquide (77 kg/h contenant moins de 0,6 % poids de C0 2 
(melange phenol orthocresol toluene) et une phase gazeuse contenant 

20 environ 0,12 % d'impurete (43 kg/h). Cette phase est ramenee a 7,8 MPa 
au moyen d'un compresseur. 

La section 23 constitue la zone 5 du procede. Les branchements des 
lignes 36 et 31 (fig. 1) respectivement d' introduction de solvant 

25 faible et d'extrait au solvant faible sont inversees. Dans cette zone 
contrairement a toutes les autres 1 'introduction se fait a la parti e 
superieure et le prelevement a la parti e inferieure. Le solvant faible 
est constitue de C0 2 gazeux plus ou moins pur selon sa provenance. 
Lors d'une premiere etape de la periode le courant gazeux chasse 1'eau 

30 polluee contenue dans le vide intergrain vers la zone 4. Dans une 
seconde etape le C0 2 gazeux entraTne la plupart de 1'eau contenue dans 
la macroporosite, on produit done sous forme d'extrait au solvant 
faible un brouillard d'eau dans le C0 2 - On note de plus un 
enrichissement notable en toluene par rapport a la charge. Lors de la 
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troisieme etape de la periode on arrete le prelevement d'extrait de 
maniere a commencer la pressurisation de la section par du C0 2 . Lors 
de la seconde etape I'extrait au solvant faible est envoye vers le 
separateur fonctionnant a 3°C et 0,5 MPa. La phase gazeuse C0 2 99,7 % 
5 doit etre recomprimee tandis que la phase liquide environ 35 kg/h 
presente un enrichissement en toluene par rapport a la charge : 0,09 % 
pds au lieu de 0,05 % pds. Ce courant est renvoye vers le courant de 
charge. 
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REVINDICATIONS 



1 - Procede de separation en continu et en phase fluide d'un melange 
5 ou charge, d'au moins trois constituants en trois fractions, dans 
lequel on fait circuler un fluide comprenant ledit melange et du 
solvant a cocourant sur un sorbant contenu dans au moins une colonne 
de separation presentant a interval! es reguliers d'espace, des entrees 
d' alimentation d'au moins une partie du fluide circulant en aval de 
10 ces entrees, des sorties de soutirage d'au moins une partie du fluide 
circulant en aval de ces entrees, ladite colonne presentant une 
liaison ou boucle de circulation externe du fluide entre une extremite 
amont et une extremite aval, on fait se deplacer a cocourant les dites 
sorties de soutirage et les entrees d' alimentation dans des conditions 
15 dites a contre-courant simule, les constituants presentant vis-a-vis 
du sorbant et du solvant des degres de forte, moyenne et faible 
adsorption relative, le procede etant caracterise par la combinaison 
des Stapes suivantes : 

20 a) On determine cinq zones contigues 2,3,4,5 et 6 ayant des fonctions 
distinctes et etant connectees en serie entre elles de sorte que les 
dites zones et la liaison externe assurent une continuity 

b) On determine une zone 2 d' adsorption du ou des constituants les 
25 moins adsorbes dans la colonne, ladite zone 2 etant definie par une 
quantite de sorbant localisee entre une sortie d'un raffinat R "au 
solvant faible" a une extremite amont de cette zone et une sortie d'un 
courant de recyclage a une extremite aval de ladite zone, 

30 c) On determine une zone 3 d' adsorption du ou des constituants 
moyennement adsorbes dans la colonne, la dite zone etant definie par 
une quantite de sorbant localisee entre une entree dudit melange a une 
extremite amont de ladite zone et la sortie du raffinat R au solvant 
faible, ladite zone 3 etant situee immediatement en amont de la 

35 zone 2 ? 
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d) On determine une zone 4 de desorption du ou des constituants les 
moins adsorbes immediatement en amont de la zone 3, ladite zone 4 
etant definie par une quantite de sorbant localisee entre ladite 
entree du melange et une sortie d l un extrait E ] au solvant dit faible 

5 defini ci-dessous, a une extremite amont de ladite zone 4^ 

e) On determine une zone 5 de desorption du ou des constituants 
moyennement adsorbes immediatement en amont de la zone 4, ladite zone 
5 etant definie par une quantite de sorbant localisee entre ladite 

10 sortie de Textremite E ] au solvant faible et une entree d'une 
alimentation en solvant faible a une extremite amont de ladite zone 5, 

f) On determine une zone 6 de desorption du ou des constituants les 
plus adsorbes immediatement en amont de la zone 5, ladite zone 6 etant 

15 definie par une quantite de sorbant localisee entre une sortie d'un 
extrait E 2 au solvant dit fort defini ci-dessous a une extremite aval 
de ladite zone 6 et une entree d'une alimentation en solvant fort a, 
une extremite amont de ladite zone, 

20 g) On alimente en solvant dit fort S 2 Textremite amont de la zone 6, 
en le mime solvant dit faible S ] Textremite amont de la zone 5 et en 
ledit melange Textremite amont de la zone 3, le solvant S 2 etant a 
une temperature et/ou a une pression plus elevee que celles du solvant 

S T 

25 

h) On fait circuler le melange et un courant issu de la zone 4 dans la 
zone 3 dans des conditions d' adsorption telles qu'elles permettent 
Tadsorption du ou des constituants moyennement adsorbes dans ladite 
zone 3 et Ton soutire le raffinat R comprenant le ou les constituants 

30 les moins adsorbes et une parti e du solvant de la zone 3, que Ton 
separe, 

i) On fait circuler le solvant fort S 2 et une parti e au moins du 
courant issu de la zone 2 dans la zone 6 dans les conditions de 
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desorption telles qu'elles permettent la desorption du ou des 
constituants les plus adsorbes dans la zone 6 et Ton soutire 
l'extrait E 2 comprenant le ou Tes constituants les plus adsorbes et 
une majeure partie de solvant S 2 , de la zone 6, que Ton separej 

5 

j) On fait circuler le solvant S-j et la partie restante du courant 
issu de la zone 6 dans la zone 5 dans des conditions de desorption 
telles qu'elles permettent la desorption du ou des constituants 
moyennement adsorbes dans la zone 5 et Ton soutire Textrait E ] 
10 comprenant le ou les constituants moyennement adsorbes et une partie 
de solvant S-,, de la zone 5, que Ton separe, 

k) On fait circuler un courant issu de la zone 5 dans la zone 4 dans 
des conditions de desorption telles qu'elles permettent la desorption 
15 du ou des constituants les moins adsorbes et Tadsorption des 
constituants moyennement adsorbes, 

1) On fait circuler la partie restante du courant issu de la zone 3 
dans la zone 2 dans des conditions d' adsorption telles qu'elles 
20 permettent Tadsorption du ou des constituants les moins adsorbes dans 
la zone Z, 

m) On fait periodiquement avancer de maniere synchrone a travers la 
colonne de sorbant dans la direction de la circulation du melange et 

25 du solvant, Tentree du melange, la sortie du raffinat R, Tentree du 
solvant fort S 2 , la sortie de Textrait E 2 , Tentree de solvant faible 
Sy la sortie de Textrait Ep et la sortie du courant de recyclage de 
facon a deplacer les zones 2,3,4,5 et 6 dans la colonne de sorbant et 
a produire les trois fractions : ledit raffinat R, ledit extrait E^ et 

30 ledit extrait Eg, chacune de ces fractions contenant au moins un 
constituant, le ou les constituants de chaque fraction etant 
sensiblement recuperes en total ite, 

Ledit procede etant en outre caracterise en ce qu'on fait s'ecouler 
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le courant de recyclage preleve a l'extremite aval de la zone 2 
alternativement a l'extremite amont de la zone 6 puis a l'extremite 
amont de la zone 5 et en ce qu'on fait s'ecouler une partie au moins 
du courant preleve a l'extremite aval de la zone 6 alternativement a 
5 l'extremite amont de la zone 5 puis vers la sortie de Textrait E 2 au 
solvant fort S^. 

2 - Procede selon la revendication 1, dans lequel les conditions 
d* adsorption et les conditions de desorption comprennent les debits 

10 d'alimentation et de soutirage tels que les fronts d'elution se 
deplacent dans les differentes zones de T amont vers Vaval de la 
colonne avec sensiblement la meme vitesse. 

3 - Procede selon la revendication 1 ou 2, dans lequel : 

15 

a) On alimente la zone 6 durant une premiere etape avec un debit d 3 = 
d 1 + d 2 avec d 1 etant le debit du courant de recyclage issu de la 
zone 2 et d 2 etant le debit d'alimentation en solvant fort S 2 , puis 
durant une deuxieme etape avec un debit d 3 de solvant fort S 2 

20 sensiblement identique au debit lors de la premiere etape, et on 
recupere durant la premiere etape du solvant faible que Ton envoie 
dans un reservoir de stockage et durant une seconde etape on recupere 
Textrait E 2 au solvant fort que I'on separe de fagon a obtenir le ou 
les constituants les plus adsorbes, 

25 

b) On alimente la zone 5 durant une premiere etape avec un debit d g 
tel que d g < d 3 d'une partie au moins du solvant faible provenant du 
reservoir ci-dessus et durant la seconde etape, on alimente la zone 5 
avec un debit d.j du courant de recyclage issu de la zone 2 et avec un 

30 dibit d 4 , tel que d^ = d g - dp de la partie restante de solvant 
faible issue du reservoir de stockage puis eventuellement de solvant 
faible supplementaire, et on recupere au moins en partie Textrait E-j 
au solvant faible avec un debit d g tel que d g < d g , que Ton separe de 
facon a obtenir le ou les constituants moyennement adsorbes, 
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c) On alimente la zone 4 en la parti e restante du flux issu de la zone 
5 avec un debit egal a d g - d g de facon a obtenir en sortie un courant 
issu de la zone 4 de meme debit, 

d) On alimente la zone 3 en ledit melange avec un debit d ? et en ledit 
courant issu de la zone 4 avec le debit d g - dg, soit un debit total 
d 5 - d g + d ? et Ton recupere avec un debit d g une partie au moins du 
raffinat R au solvant faible, que Ton separe de facon a obtenir le ou 
les constituants les moins adsorbes, le debit dg etant tel que 
d 8 + d 5 = d 4 + d 7 , 

e) On alimente la zone 2 en la partie restante issue la zone 3 avec un 
debit egal a d g - d g + d y - d g soit d ] et on recupere avec un debit d ] 
le courant de recyclage pour alimenter la zone 6, puis la zone 5, 
comme indique dans les etapes a et b. 

4 - Procede selon Tune des revendi cations 1 a 3 dans lequel le 
solvant dit fort est utilise a une temperature superieure d'au moins 
10°C et ..avantageusement superieure de 20 a 50°C a celle du meme 
solvant dit faible. 

5 - Procede selon Tune des revendi cations 1 a 3 dans lequel le 
solvant S 2 dit fort est utilise a une pression superieure d'au moins 
1 MPa et avantageusement superieure de 2 a 20 MPa a celle du meme 
solvant dit faible. 

6 - Procede selon Tune des revendi cations 1 a 3 dans lequel le 
solvant dit fort est utilise a une temperature superieure d'au moins 
10°C et a une pression superieure d'au moins 1 MPa a la temperature et 
a la pression du meme solvant dit faible ou dans lequel le solvant dit 
fort est utilise a une pression superieure d'au moins 1 MPa a celle du 
solvant dit faible et a une temperature inferieure d'au moins 10°C a 
celle du solvant dit faible. 
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7 - Dispositif de separation en continu et en phase fluide d'un 
melange d'au moins trois constituants en trois fractions caracterise 
en ce qu'il comprend en combinaison : au moins une colonne de 
separation comportant cinq zones contigues dont chacune comprend au 

5 moins une section cylindrique remplie d'un sorbant, chaque section 
etant de volume sensiblement identique et ayant une entree et une 
sortie, la sortie d'une section etant reliee a 1 'entree de la suivante 
par une liaison 100 adaptee a la circulation du fluide dans une 
direction determine grace a des moyens anti-retour 34 connectes a 

10 cette liaison, I'entree de chaque section comportant, en aval de ces 
moyens anti-retour, des moyens d' alimentation 38 en melange, des 
moyens d' alimentation 36 en solvant S-, , dit faible et des moyens 
d'alimentation 37 en solvant S 2 dit fort, la sortie de chaque section 
comportant, en amont des moyens anti-retour, des moyens de soutirage 

15 31 d'un extrait E 1 au solvant S p des moyens de soutirage 30 d'un 
extrait E 2 au solvant S 2 , des moyens de soutirage 32 d'un raffinat R 
au solvant S ] et des moyens de soutirage 33 d'un courant de recyclage, 
soit un de ces moyens d'alimentation etant adapte a delivrer une 
alimentation, soit un de ces moyens de soutirage etant adapte a 

20 delivrer un soutirage, le dispositif etant caracterise en outre en ce 
que 1 'ensemble de ces moyens d'alimentation et de soutirage est agence 
de telle facon que : 

- une cinquieme zone 6 est deli mi tee par une entree reliee aux moyens 
25 d'alimentation en solvant S £ et par une sortie reliee aux moyens de 

soutirage en extrait E 2 ou solvant fort ; 

- une quatrieme zone 5 immediatement en aval de la cinquieme est 
delimitee par une entree reliee aux moyens d'alimentation en solvant 

30 S v dit faible et par une sortie reliee aux moyens de soutirage en 
extrait E 1 au solvant faible ; 

- une troisieme zone 4 immediatement en aval de la quatrieme zone est 
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delimitee par une entree reliee a la sortie de la quatrieme zone et 
par une sortie reliee aux moyens d' alimentation en melange ; 

- une seconde zone 3 immediatement en aval de la troisieme zone est 
5 delimitee par une entree reliee a la sortie de la troisieme zone 4 et 

par une sortie reliee aux moyens de soutirage du raffinat R au solvant 
faible ; 

- une premiere zone 2 immediatement en aval de la seconde zone est 
10 delimitee par une entree reliee a la sortie de la seconde zone et par 

une sortie reliee aux moyens de soutirage en courant de recyclage ; 

le dispositif etant en outre caracterise en ce qu'il comprend : 

15 - des moyens de depl acements successifs, dans la direction de la 
circulation du fluide, d'une part des dits moyens de soutirage de 
Vextrait E } , de I'extrait E 2 , du raffinat R et du courant de 
recyclage et d 1 autre part des dits moyens en alimentation en solvant 
Sp en solvant S 2 , et, en melange, ces moyens etant adaptes a realiser 

20 des conditions dites a contre-courant simule, le dispositif etant de 
plus caracterise en ce qu'il comporte des moyens adaptes a connecter 
la sortie de la premiere zone 2 alternativement a l'entree de la 
cinquieme zone 6 puis a l'entree de la quatrieme zone 5 et en ce qu'il 
comporte des moyens adaptes a connecter la sortie de la cinquieme zone 

25 6 alternativement a l'entree de la quatrieme zone 5 puis aux moyens de 
soutirage de I'extrait E 2 , au solvant fort. 

8 - Dispositif selon la revendication 7, caracterise en ce que les 
moyens d' alimentation en solvant S 2 comportent des moyens 45 de 
chauffage et/ou des moyens de mise en pression relies a une 
30 alimentation en solvant S 2 et en ce que les moyens d' alimentation en 
solvant S-, comportent des moyens de refroidissement en solvants S-, 
et/ou des moyens de mise en pression relies a une alimentation en le 
meme solvant S, , ces derniers etant adaptes a realiser une pression 
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plus faible que celle obtenue pour le solvant S 2 - 

9 - Dispositif selon la revendication 7 ou 8 caracterise en ce qu'il 
comporte des moyens de regulation de debit relies aux moyens 

5 d- alimentation et de soutirage et adaptes a faire se deplacer les 
fronts d'elution dans les differentes zones a la meme vitesse. 

10 - Dispositif selon 1'une des revendi cations 7 a 9 caracterise en ce 
que les moyens d' alimentation en solvant S r en solvant S 2 et en 

10 melange 38 et les moyens de soutirage en extrait E 2 , en extrait E ] au 
solvant 5, en raffinat 32 et en courant de recyclage 33 comportent 
chacun d'eux une vanne adaptee a mettre alternativement en 
communication chacun de ces flux avec toutes les sections. 

15 n - Dispositif selon la revendication 8 dans lequel les moyens de 
mise en pression, comprennent une vanne adaptee a une circulation en 
serie entre chaque deux sections consecutives et a une regulation de 
pression differentielle entre deux sections consecutives 
parti culieres, cette vanne etant connected en serie sur ladite 

20 1 i ai son . 

12 - Application du procede selon Tune des revendications 1 a 6 ou de 
1'appareil selon Tune des revendications 7 a 11 dans un procede 
d'epuration d'eaux contenant du phenol, de Torthocresol et du 
25 toluene, dans un procede de separation d'un melange contenant du 
xylose, de Tarabinose et du fructose ou du glucose, dans un procede 
de separation d'un melange d' ethyl benzene, de paraxylene, 
d'orthoxylene et de metaxylene et dans un procede de production 
d'aromes et d'huiles essentielles. 
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